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Die folgenden Angabon sind den vom Anrnelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gern, § 44 PatG ist gestellt 

@ Stmkturviskose, von organischen Losemitteln und externen Emulgatoren freie Pulvgrkfarlack-Siurry, Verfahren 
zu ihrer Hersteilung und ihre Verwendung 



Strukturviskose, von organischen Losemittaln und ex- 
ternen Emulgatoren freie PulveFklarlack-Slurry, enth at- 
tend feste spharische Partikel einer mittieren Teilchengro- 
Se von 0,8 bis 20 um und einer maximalen Teilchengrofce 
von 30 u:rn, wobei die PulverklarJack-Slu rry einen Gehalt 
an lonen bildenden Gruppen von 0.05 bis 1 meq/g f einen 
Gehalt an Neutralfsationsmitteln von 0,05 bis 1 meq/g 
und erne Viskositat von {i} 50 bis 1000 mPas bet einer 
Scherrate von 1000 s\ (ii) 150 bis 8000 mPas bei einer 
Scherrate von 10 s 1 und [iii) 180 bis 12000 mPas bei einer 
Scherrate von 1 s" 1 aufweist 
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Beschreibung 

Die voi liegende Er findung betrifft eine neue von otganischen Losemitteln und extemen Emulgatoren f reie Pulvei klar- 
lack-Slurry, welche eine Strukturviskosltat aufweist AuBerdem betrifft die vorliegende Erfindung ein neues Veifahren 
5 zur Herstellung dieset Pulvei klarlack- Slurry Nicht zuietzt betrifft die Etfindung die Veiwendung der neuen Pulverklar- 
lack-S lurry fur die Herstellung von Klarlacken fur den AutomobiLsektor und den industriellen Sektor 

Fur die Beschichtung von Auiomobilkarosserien werden heute vorzugsweise Flussiglacke, d. h Spritzlacke, veiwen- 
det Diese verutsachen zahlreiche Umweltprobleme aufgrund ihres LoseniiLtelgebaltes. Dies gilt auch fur die Falle dei 
Verwendung von Wasserklarlacken, weil diese noch immer gewisse Mengen an organischen Losemitteln enthalten. 
i\) Wasserklarlacke dieser Art sind aus der deutschen Patentschrift DE-A-196 23 371 bekannt Direkt nach dem Auftra- 
gen trocknen die heikommHchen Wasseiklarlacke- nicht als Pulvei auf, sondem veitlieSen zu einem geschlossenen Film. 
Sie enthalten wassrige Sekundardispersionen und werden im Automobilsektor ft ir wassrige Mehrschichtlackierungen 
oder wassrige Rinkomponenten- oder Zweikomponenten-Klarlacke eingesetzL Hierbei werden absetzstabile Dtspersio- 
nen mit einer mittleren TeilchengroBen von ca. 10 bis ca 200 nm angestrebt Giund ist die dem Fachmann gelaufige Er- 
15 fahrung, da!3 Dispeisionspartikel um so weniger zum Absetzen neigen, je bessei sie stabilisiert sind und je geringer ihre 
PartikelgroRe ist Fur ein sicheres Applikationsverhalten undzur Reduzierung der Kochemeigung ist jedoch die Mitvei- 
wendung von bis zu 20 Gew.-% an Losemitteln notwendig. 

Aus diesem Grunde sind in den letzten Jahren vermehrte Anstrengimgen unteinommen worden, fur die Beschichtung 
Puiverlacke zu veiwenden Die Ergebnisse sind jedoch bisher nicbt zufriedenstellend, insbesondere zeigen Pulvetklar- 
20 lacke noch Schwachen hinsichtiich dei Chemikaiienbestandigkeit und der Vergilbung. 

Viele Entwicklungen haben inzwischen das Ziel, Pulvei klariacke in Foim waBdger Dispersionen bereitzustellen, wel- 
che sich mit Hussiglacktechnologien verarbeiten lassen Aus der Paten tsclirift US-A-4,268,542 ist beispielsweise ein 
Verf ahren bekannt, bei dem eine Pulvei lack-Dispersion auf Basis von Aery latharzen veiwendet wird, welche sich fur die 
Beschichtung von Automobilen eignet. Hierbei wird zunachst eine herkommliche Pulverschicht auf die Karosseiie auf- 
25 getragen, wonach man die Pulveilack-Dispersion als Klarlack appiiztert Bei dieser Pulverklarlack-Dispersion, welche 
von der Faebwelt auch als Pulverslurry oder Pulvei klarlack-Slurry bezeiehnet wird, werden ionisehe Verdickei verwen- 
dct, welche zu einer rclativ hohen Empfindlichkcit der applizicrten Klarlackschicht gegen Fcuchtigkcit, insbesondere gc- 
gen Schwitzwasser, fuhren. 

Aus dei europaischen Patentscbrift EP-A-0 652 264 ist eine Pulverklarlack-S lurry bekannt, bei der die festen Binde- 
30 mittei- und Vernetzerkomponenten und gegebenenfalls Zusatzstoffe und Additive, wie es bei der Herstellung von Pul- 
verlacken ublich ist, zunachst gemeinsam extrudiert und anschlieBend trocken veimahlen werden, wonach sie in einem 
weiteren Schiitt mitHilfe von Emulgatoren undNetzmitteln in einer NaSveiraablung in einePulverklarlack-Sluiiy uber- 
fufrrt werden. 

Diese ublichen und bekannten Pulvei klariack-Slurties konnen im Gegensatz zu den Puiverklarlacken in konventionel- 
35 len NaBlackieranlagen verarbeitet werden und lassen sich bei wesentlich niedrigeren Schichldicken von ca 40 pm ge- 
genuber ca 80 pm bei Pulveriacken mit gutem Veilauf und einer den Pulverlacken vergleichbaren Chemikalienfestigkek 
applizieren 

Indes gewahrleisten die konventionellen Mahlprozesse nicht immer einen Gi ad an Homogenisierung der Bestandteile, 
wie er eige-nttich wiinschenswet t ware, oder aber er muB durch eine auf wendige Mehrfachextrusion erzielt werden. 

40 Ublicherweise sind in den heikornmlichen Pulverklarlack-SIutiies groBere Paitikel uneiwiinscht, weil sie zum Sedi- 
mentieren neigen AuBerdem zeigen die Pulvei klailack-Sluiries bei ihxei Appllkadon und Vernetzung eine verstarkte 
Neigung zui Bildung von Kochern (im Lackfilm eingeschlossene blasenroixnige Hoiilraume). 

Ahnlich verhalt es sich mit dei RiBbildung, dern sogenannten "mudci acking" in den pulveif ormigen, bei Raumtempe- 
ratur oder leicht eihohter Temperatur vorgetrockneten, noch nicht eingebrannten Trockenfilrnen Solche Trocknungsiisse 

45 verlaufen beim Einbrennen nicht mehr vollstandig und bilden im eingebrannten Film sichtbare Veilaufsstorungen in 
Form von lederstiuktmierten Furchen aus, wobei diese Trocknungsiisse um so ausgepragtei und haufiger auftreten, je 
hoher die Trockenfilmschichtdicke ist. Hohere Schichtdicken konnen bei der elektiostatischen Beschichtung von Auto- 
mobilkarossen lokal auftreten, wenn an geometrisch besonders exponierten Stelien eine hohere Feldliniendichte voiliegt 
Solche Stellen dei Dberbeschichtung sind besondeis anfallig ftii das Mudciacking 

50 Aus der deutschen Patentschiift DE-A-196 17 086 ist eine Pulvei kladack-Sluny bekannt, welche eine mittlere TeiL 
chengi'ofie der festen Partikel von 0,1 bis 10 pm aufweist Vorzugsweise werden hierbei mittiere TeilchengroGe von 0,23 
bis 0,43 prn angewandt. Es ist notwendig, zui Stabilisierung zusatzlich zu dei ionischen Stabilisieiung auch noch externe 
Emulgatoren anzuwenden - in dei Regel Polyethylenoxidaddukte die dieBestandigkeit der Lackierung gegeniiber Was- 
ser und Peuchtigkeit vermindem . AuBerdem enthalten diese bekannten Pulveikiaiiack-Sluiries noch immer gewisser 

55 Mengen an organischen Cosolventien oder Veilaurmittel, welche nicht entfernt werden konnen, weil sie fur die Veriauf- 
seigenschafien des angetrockneten Films essentiell sind. Uberdies sind zu ihrer Hei-stellung spezielle Aggregate wie 
Druckentspannungshomogemsierdusen notwendig. Vor ihrer AppLikation werden sie mit Hilfe von Verdickern auf die 
Applikationsviskositat eingestellt; ein komplexes \^skositatsverhalten wird indes nicht beschiieben Die Patentschiift er * 
teilt femei keine Lehre, wie das Problem des "mudciacking" bei Pulverklarlack-Sluriies gelost werden kdnnte, 

60 Aufgabe der vorhegenden Krfindung ist es, eine neue Pulverklarlack-Slurry zur "Verfugung zu stellen, welche die 
Nachteile des Standes der Technik nicht mehi langer aufweist Insbesondere soli die neue Pulverklarlack-Sluny mit einei 
geringeren Anzalil an Verarbeitungsschiitten herstellbar sein als die herkommlichen Pulverklar lack-Slurries; dabei sol- 
len sie aber aufgrund ihrer typischen Pulverslurryeigenschaften mit Restlosemittelgehalten von < 1% und ihren ver- 
gleichbaren Partikelgrofien ein ahniich voi teilhaftes Appiikationsverhalten aufweisen wie diese. Im Gegensatz zu den 

65 bekannten Wasserklarlacken sollen die neuen Pulverklariack-Slurries ein sichereres Applikationveihalten hinsichtiich 
Kochein bei den geforderten Filmschichtstarken von ca. 40-50 pm auch ohne Zuhilfenahme von organischen Losemit- 
teln gewahrleisten 

Au3erdern lag der voiliegenden Erfindungdie Aufgabe zugrunde, ein neues Verf ahren zur Herstellung von Pulverklar- 
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lack- Slurries zu finden, welches den wesentlichen Vorteil der Vetmischung der Komponenten in Lasting - die sebr gute 
Homogenitat der resuitierenden Partikel - weiterhin wahrt 

Demgemaft wurde die neue, strukturviskose, von organischen Losemitteln und externen Bmulgaroren freiePiilverkiar- 
lack-Slurxy gefunden, welche feste spharische Partikel einer mittleren TeiichengroBe von 0,8 bis 20 urn und einer maxi- 
malen TeiichengroBe von 30 um enthalt, wobei die Pulverklar lack- Slurry einen Gehalt an Ionen bildenden Gruppen von 5 
0,05 bis 1 meq/g einen Gehalt an NeutraHsadonsmitleln von 0,05 bis 1 meq/g und eine Viskositat von (i) 50 bis 
1000 mPas bei einer Schenate von 1000 s" 1 , (ii) 150 bis 8000 mPas bei einer Schenate von 10 s und (iii) 180 bis 
12000 mPas bei einer Schen ate von 1 s" 1 aufweist 

Im t'olgenden wird. die neue, strukturviskose, von organischen Losemitteln und externen Hmulgatoren neiePulverklar- 
lack-Slurry der Kuize haiber ais "ernndungsgeinaBe Siurry" bezeichnet 10 

AuSerdem wurde das neue Verfahren zur Ilerstellung einer strukturviskosen, von organischen Losemitteln und exter- 
nen Emuigatoren freien Pulverklarlack-Slurty durch 

1) Emulgieren einer organischen Losung, enthaltend Bindemittel und Vernetzer, wodurch eine Emulsion vom iyp 
Ol-in -Wasser resultiert, 15 

2) Entfernen des organischen Losemittels oder der organischen L^semittel und 

3) teiiweisen oder voliigen Er satz des entfetnten Loseniittel volume ns durch Wasser, wodurch eine PuLverklarlack- 
Slurry niit festen spharischen Partikeln resultiert 

gefunden, bei welchem der Pulverklarlack-S lurry 20 

4) noch mindestens ein ionischer, insbesondere anionischer, Verdicker und mindestens ein nichdonischei Assozia- 
tiv -Verdicker zugesetzt wird 

Im folgenden wird das neue Verf ahren zui ilerstellung einer strukturviskosen, von organischen Losemitteln und exter- 25 
nen Emuigatoren freien Pulverklarlack-Slurry dei Kurze halber als "erandungsgemaBes Verfahren" bezeichnet. 

Fur die crfindungsgcniaBc Slurry ist cs wcscntlich, daB die mittlcrc TcilcbcngrdBc dci festen Partikel bei 0,8 bis 20 urn, 
undbesonders bevorzugt bei 3 bis 15 um liegt Unter mittierer TeiichengroBe wird der' nach der Laser beugungsmethode 
ermittelte 50%-Medianwert verstandem d b , 50% der Partikel haben einen Teilchendurchmesser < dem Medianwert 
und 50% der Paitikel einen Teilchendurchmesser > dem Medianwert . 30 

Slurries mit derartigen mittleren TeilchengroBen und einem Losemittelgehait von < 1% weisen ein besseres Appiika- 
tionsverhalten auf und zeigen bei den applizierten Fihnstarken von > 30 pm, wie sie deizeitig in dex Automobiiindustiie 
bei der Endlackieiung von Autoinobiien pr aktiziert werden, eine deutlich geringere Neigung zu Kochein und zum "mud- 
cracking ri als herkommlicher Pulverklarlack- Slurries 

Die TeiichengroBe findei ihre obere Begrenzung dann, wenn die Par tikel aufgiund ihrer GroBe beim Einbrennen nicht 35 
mehr vollstandig verlaufen konnen, und damit der Filmverlauf negativ beeinfluBt wird. In Fallen geringerer Anspriiche 
an das Aussehen kann sie jedoch auch hoher liegen. Als Obergrenze werden 30 um fur sinnvoll erachtet, da ab dieser 
TeiichengroBe mit einer Verstopfung der Spr"uhdusen der hochempfindiichen AppHkationsapparaturen zu rechnen ist 

Die erfindungsgemaBe Slurry ist frei von organischen Losemitteln Im Rahrnen der vor liegenden Erfmdung bedeutet 
dies, dal3 sie einen Reslgehait an fluchtigen Losemitteln von < 1 Gew bevorzugt < 0,5 Gew.-% und besonders bevor- 40 
zugt < 0,2 Gew -% hat. ErfindungsgemaB ist es von ganz besonderem Vorteil, wenn der Restgehalt unterhalb der gas- 
chromatogiaphischen Nachweisgrenze liegt. 

In gleicher Weise ist im Rahrnen der voiliegenden Eifindung die Angabe "frei von externen Emuigatoren" zu verste- 
hen. 

Die vorstehend beschiiebenen er findungsgemaB zu verwendenden TeilchengroBen werden somit auch ohne Zuhilf en- 45 
almie von zusatzlichen externen Emuigatoren erhalten, wenn das Bindemittel einen Gehalt an Ionen bildenden Gruppen, 
entsprecheud einer mittleren Saurezahl oder Amin-Zahl von 3 bis 56 g KOH/g Festkoiper (MEQ-Saure oder -Amin von 
0,05 bis 1,0 meq/g Festkorper), vorzugsweise bis 28 (MEQ-Saure oder -Amin: 0,5) und insbesondere bis 17 (MEQ- 
Saure oder -Amin: 0,3), enthalt 

Es wird erfindungsgemaf3 generell ein niedriger Gehalt solcher Gruppen angesUebt, da bei Verwendung der gebrauch- 50 
lichen Vetnetzungsmittel, wie zum Beispiel blockierten Polyisocyanaten, freie Gruppen dieser Art im Film zuriickbLei- 
ben und diese die Festigkeit gegenuber Umweltstoffen und Chemikalien vermindern konnen Andererseits mufi der Sau- 
regiuppengehalt noch genugend hoch sein, um die gewunschte Stabiiisierung zu gewahrleisten. 

Die Ionen bildenden Giuppen werden mit Hilfe von Neutralisationsmitteln zu 100% oder auch nur zu < 100% teilneu- 
tr alisieit. Die Menge des Neutralisadonsmittels wird in der Weise gewahlt, dafi der MEQ-Wert der eifindungsgemaBen 55 
Slurry unterhalb 1, vorzugsweise unterhalb 0,5 und insbesondere unterhalb 0,3 meq/g Festkoiper;. KrfindungsgemaJa ist 
es von Vorteil, wenn die Menge des Neutralisationsmittels mindestens einem MEQ-Weit von 0,05 meq/g Festkoiper ent- 
spiicht 

Die chemische Natur des Bindemitiels ist dahet in der Regel nicht beschr ankend, solange hierin Ionen bildende Grup- 
pen enthaUen sind, die iiher eine Neutralisation in Salzgruppen uberfuhrbar sind und dadurch cine ionische Stabiiisierung 60 
dei Partikel in Wasser ubemehmen konnen 

Als Anionen bildende Gruppen kommen Sauregruppen wie Carbonsaure-,, Sulfbnsaure- oder Phosphonsauregruppen 
in Betracht DemgemaB werden als Neuiralisationsmittel Basen, wie Alkalimetallhydroxide, Ammoniak oder Amine 
verwendet. Alkalimetallhydroxide sind nur in besehiaiiktemMalSeeinsetzbar, da die Allcalimetallionen beim Einbrennen 
nicht ITQchtig sind und durch ihre Unvertraglichkeit init organischen Stoffcn deri Film triiben und zu Glanzverlusten fuh- 65 
ren konnen, Dalier sind Ammoniak oder Airiine bevorzugt. Im Falle von Aminen werden wasserlosliche tertiare Amine 
bevorzugt. Beispielhaft seien N,N-Dimemylethanolamin oder Aminomethylpropanol-amin (AMP) genannt, 

Als Katioaen bildende (jruppen kommen primare, sekundare oder tertiare Amine in Betracht. DemgemaB werden als 

3 
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NeutiaHsationsmittel insbesondere niedermolekulare organische Sauren wie Ameisensaure. Essigsaure oder Milchsaure 
verwendet. 

Bindemittel, welche Kationen bildende Gruppen enthalten* sind von dem Gebiet der Eiektrotauchlacke bekannt Bei- 
spaelhaft sei aufdie Patentscbriften EP-A-0 012 463, EP-A- 0 612 818 oderUS-A* 4,071,428 verwiesen 
5 Fur den bevorzugten Einsatz der erfindungsgemaB Slurry in der Automobildecklackierung ais unpigmentieite Klar- 
lacke werden Polymere oder Oligomere mit Sauregruppen als Ionen bildende Giuppen bevoizugt. da diese sogenanriten 
anionischen Bindemittel in dec Regel sine bessere Resistenz gegen VergiLbung als die Klasse der katiomscnen Bindemit- 
tel aufweisen 

Doch kationische Bindemittel mit in Kationen ubetf uhrbaren Giuppen wie Aminogruppen sind piinzipiell ebenfalls 
to verwendbar, sofern das Einsatzgebiet deren typische Nebeneigenschaften wie ihre Neigung zur Vergilbung vezkraftet 
Als Bindemittel welche Anionen bildende Gruppen enthalten, konnen beliebige Harze mit den vorstehend genannten 
Sauregruppen verwendet werden Es ist jedoch wesentlteh, daB sie daneben noch wekere Gruppen tragen, die eihe Ver- 
nerzbarkeit gewahrleisten rirfmdungsgernaft werden Hydroxy] gruppen bevorzugt 

Als erfindungsgemaB Zu verwendende Oligomere und Polymere dieser Art kommen hydroxylgruppenhaltige, vor- 
15 zugsweise lineare und/oder vetzweigte und/oder blockarlig, kammartig und/oder statistisch aufgebaute Poly(meth)acry- 
late, Polyester, Alkyde, Polyurethane, acrylierte Polyurethane, acrylierte Polyester, Polylactone, Polycarbonate^ Polyet- 
her, {Meth)Acryiatdiole oder Polyharnstoffe in Betracht 

Neben den Hydroxylgruppen konnen die Oligomere und Polymere noch andere funktionelle Gruppen wie AcryioyK 
Ether-, Amid Imid-, Tbio-, Carbonat- oder Epoxidgruppen enthalten, sofern diese nicht die Vernetzungsreaktionen sto- 
20 i en. 

Diese Oligomere und Polymere sind demPachmann bekannt, und zahireiche geeignete Verbindungen sind am Markt 
erhaltlich 

ErfindungsgemaB sind die Polyacrylate, die Polyester, die Alkydharze, die Polyurethane und/oder die acrylierten Po- 
lyurethane von Vorteil und weiden deshaib bevoizugt verwendet 

25 Beispiele geeigneter Polyacrylate werden in der europaischen PatentanmeldUng EP-A-0 767 185 und den ameilkani- 
schen Paten ischrif ten US- A- 5 480 493, 5 475 073 oder 5 534 598 bescririeben. Weitere Beispiele besonders bevor/ugler 
Polyaciylatc werden untcr der Markc Joncryl R vertricben, wic ctwa JonciyI R SCX 912 und 922,5 Die Hcrstcllung dicscr 
Polyaci ylate ist ailgemein bekannt und wird beispielsweise in dem Standardwerk Houben-Weyl, Methoden der organi- 
schen Chemie, 4 Aufiage, Band 14/1, Seiten 24 bis 255, 1961, beschrieben 

30 Die Her stellung der erfindungsgeriiaB bevorzugt verwendeten Polyester und Alkydharze ist ailgemein bekannt und 
wird beispielsweise in dem Standardwerk Ullmanns Encykiopadie der technische Chemie, 3. Auflage, Band 14 T Urban & 
Schwarzenberg, Munchen, Berlin^ 1963, Seiten 80 bis 89 und Seiten 99 bis 105, sowie in den Biichem: "Resines Alky- 
des-Polyesters" von J. Bouny, Paris, Veriag Dunod, 1952, "Alkyd Resins" von C R. Martens, Reinhold Publishing Cor- 
poration, New York, 1961 , sowie "Alkyd Resin Technology" von T. C . Patton, Intersience Publishers, 1962, bschrieben 

35 Die erfrndungsgemaE besonders bevorzugt zu vei wendenden Polyurethane und/oder aery lierten Polyurethane werden 
beispielsweise in den Pate ntschrif ten EP-A-0 708 788 7 DE-A-44 01 544 oder DE-A-195 34 361 beschrieben. 

Als Vemetzer sind alle auf dem Gebiet der lichtstabilen Decklacke gebraucblichen Ver netzungsmittel geeignet Bei - 
spiele hierfur sind veretherte Melarmn-Formaldehydharze, Benzoguanaminharze, Siloxangruppen enthaltende Verbin- 
dungen oder Harze, Anhydiidgruppen enthaltende Veibindungen odei Har ze T Epoxidgruppen enthaltende Verbindungen 

40 oder Harze, blockierte und/oder unblockierte Polyisocyanate und/oder Ttis(alkoxycarbony laminp) triazine wie sie in den 
Patentscliriften US-A-4 939 213, US-A-5 084 541, US-A-5 288 865 oder EP-A-0 604 922 beschrieben weiden Erfin- 
dungsgemaB sind die blockierten Polyisocyanate vorteilliaft und werden deshaib besonders bevorzugt verwendet. Bei- 
spiele geeigneler blockierter Polyisocyanate werden in den deuLschen Patentschriften DE-A- 196 17 086 und 196 31 269 
sowie in den europaischen Patentscliriften EP-A-0 004 571 and 0 582 051 beschrieben 

45 Die erfindungsgemafier Slurry enthalt nichdonische und iomsche Verdicket Hierdurch wird der Neigung der ver- 
gleichsweise groSen festen Partikel zur Sedimentation witksarn begegnet . 

Beispiele nichtionischer Verdicker sind Hydroxiethyicellulose und Polyvinylalkohole . Sogenannte, nichtionische As- 
soziati v-Verdicker sind in vielfaltiger Auswahl ebenfalls am Matkt verfiigbar Sie bestehen in der Regel aus wasservei- 
dunnbaren Poly lire thanen, dieReaktionsprodukte von wassedoslicben Polyedierdiolen, aliphatischen Diisocyanaten und 

50 monofunktionellen hydioxylischen Verbindungen mit organophilem Rest sind . . 

Ebenfalls kornmerziell erhaltlich sind ionische Verdicker , Diese enthalten ublicberweise anionische Giuppen und ba- 
sieren insbesondere auf speziellen Polyacrylamar zen mit Sauregruppen T die leiiweise oder- vollstandig neutralisiert sein 
konnen 

Beispiele geeigneter, erfindungsgemaJ3 zu verwendender Verdicker sind aus dem Lehrbuch "Lackadditive" von Johan 
55 Bielemann T Wiley- VCH, Weinheim, New York, 1 998, Seiten 3 1 bis 65, bekannt. 

Eur die erhndungsgemaBe Slurry ist es wesentlich, dafi beide der vorstehend beschriebenen Verdicker- lypen hierin 
enthalten sind Die Menge der zuzusetzenden Verdicker und das Verhaltnis von ionischem zu nichtionischem Verdicker 
richtet sich nach der gewunschten Viskositat der erfindungsgemaS Slurry, die wtederum von der benotigten Absetzstabi- 
litat und den speziellen Bediirfnissen der Spritzapplikation vorgegeben werden Der Fachmann kann daher die Menge 
60 der Verdicker und das Verhaltnis der Verdi cker-Typen zueinander anhand einfacher Ubedegungen gegebenenfalls unter 
Zuhiifenahrrie von Votversuchen ennittem . 

ErfindungsgemaS wird ein Viskositafsbereich von 50 bis 1500 mPas bei einet Schen ate von 1000 s" und von 150 bis 
8000 mPas bei einer Schenate von 10 s" 1 sowie von 180 bis 12.000 mPas bei einer' Scheirate von 1 s" 1 eingestellt. 

Dieses als "struktuiviskos" bekannte Viskositatsverhalten beschreibt einen Zustand, der einer seits den Beduifnissen 
65 dei Spritzapplikation und andererseits auch den Erforder nissen hinsichdich L ager- und Absetzstabilitat Rechnung Uagt: 
Ini bewegten Zustand, wie beispielsweise beim Umpumpen der erfindungsgemaBen Slurry in der Ringieitung der Lak- 
kieranlage und beim Verspriihen, nimmt die erfindungsgemaBe Slurry einen niederviskosen Zustand ein, der eine gute 
Verarbeitbarkeit gewahrleistet Ohne Scherbeansprxichung hingegen steigt die Viskositat an und gewahrleistet auf diese 



4 



BNSDOCID: <DE. 



.19BA1842A1_I_> 



DE 198 41 842 A 1 



Weise, daB der bereits auf dem zu lackierenden Substrat befindliche lack eine verringeite Neigung zum Ablaufen an 
senkrechten Plachen zeigt (Tauferbiidung") In gleicher Weise fiihrt die hohere Viskositat im unbewegten Zusiand, wie 
etwa bei der Lagerung,dazu, daB ein Absetzen der festen Pattikel groBtenteils verhindert wird oder ein Wiedeiaufiiihren 
der wahrend der Lageizeit nur schwach abgesetzten erlindungsgemaBen Pulversluti y gewahileistet 1st 

Die festen Partikeln der erfmdungsgemaBen Slurry konnen neben den vorstehend beschriebeneu wesentlichen Be- 5 
standteilen Additive enthalten wie sie in Klarlacken ublicherweise verwendet werden Hieibei ist es wesentlich. daB 
diese Additive die Glasubergangstempei atur Tg der Bindemittel nicht wesentlich absenken. 

Beispiele geeigneter Additive sind Poiymere, Katalysatoren fur die Vernetzung, Entschaumer, Haftvermittler, Addi- 
tive zur Vetbesseiung der Untergrundbenetzung, Additive zur Verbesserung der Obernachenglatte, MattiemngsmitteL 
Lichtschutzmitlel, Korrosionsinbibitoren, Biozide, Flanimschutzmittel oder Polymerisationsinbibitoien, insbesondere 10 
Photoinhibitoren, wie sie in dem Buch "Lackadditive" von Johan Bielemann, Wiley- VCII, Weinheim, New York, 1998, 
beschrieben werden. 

Der erfmdungsgemaBen Slurry konnen im Film oinvernetzbare VerlaufshilfsmUr.e1, Reakrivverdtinner oder vernet- 
zende polyolische Komponenten zugesetzt werden Wichtig ist jedoch, daB diese Komponenten sich bevoizugt in der au- 
Bet en. wassiigen Phase dei erfindungsgemafien Slurry befinden und nicht in der dispersen organischen Phase, wo sie erne is 
Absenkung der Glasubergangstempei atur Tg und damit eine Koaleszenz oder Koagulation von gegebenenfalls abgesetz- 
ten Partikeln bewiiken wiirden. 

Beispiele fur geeignete Verbindungen dieser Ait sind oligornere Polyole, welche aus oligomeren Zwischenprodukten, 
die durch Metatheseieaktio^en von aeyclischen Monoolefinen und cyclischen Monoolefinen gewonnen werden, durch 
Hydroformylierung und anschlieSendei Hydrierung erhaltlich sind; Beispiele geeigneter eyclischer Monoolefine sind 20 
Cyclobulen, Cyelopenten, Cyclohexen, Cycloocten, C^ciohepten, Noibcnen odei 7-Oxanorbonen: Beispiele geeigneter 
acyclischer Monoolefine sind in KohlenwasserstoiFgemischen enthalten, die in der Erdolverarbeitung durch Oracken er- 
halten werden (Cs-Schnitt); Beispiele geeigneter, eifindungsgemaB zu verwendender oligomerer Polyole weisen eine 
Hydroxytzahl (OHZ) von 200 bis 450, ein zahlenmittleres Moiekulargewicht Mn von 400 bis 1000 und ein massenmitt- 
leres Moiekulargewicht M w von 600 bis 1100 auf. 25 

WeiLere Beispiele fur geeignete Verbindungen diese Art sind verzweigte, cyclisehe und/oder aeyclisehe (J^-0\^-A\- 
kanc, die mit mindestens zwei Hydroxylgiuppcn funktionalisicrt sind, insbesonderc Dicthyloctandioic, sowic Cyclohe - 
xandimeihanol, Hydroxypivalinsaureneopentylglykolester, Necpentylglykol, Trimethylolpropan oder Pentaerythrit 

Erfindungsgemafi ist es von Vorteil, die erfindungsgemaBe Slurry rnit Hilfe des eifindungsgemaBen Verfahrens herzu- 
stellen 30 

Bei dem eifindungsgemaBen Verfahren werden die ionisch stabilisierbaren Bindemittel und die Vetnetzei sowie gege- 
benenfalis die Additive in organischer Ldsung gemischt und zusaimnen mit Hilfe von Neutialisationmitteln in Wasser 
nach dem Sekundardispersionsveifahren dispergiert, Sodann wild mit Wasser untei Ruhren verdunnt Es bildet sich zu- 
nachst eine Wasser-in-Ol-Emuision aus, die bei weiterer Verdiinnung in eine Ol-in- Wasser-Emulsion umschlagt . Diesei 
Punkt wird im allgemeinen bei Festkoiperge halten von < 50 Gew bezogen auf die Emulsion, erreich! und ist auBer- 35 
lich an einem starkeren Abfall dei Viskositat wahrend dei Verdiinnung erkennbar 

Die so erhaltene, noch losemittelhaltige Emulsion wird anschlieBend durch azeoptrope Destination von Losemitteln 
befreit, 

Die Desdllationstempeiatui dchtet sich in erstei Linie nach dei Glasubergangstemperatui Ig des Bindemittels Urn 
Koagulate, d . h, ein VeifiieJ3en der eifindungsgemaB nur geringfugig stabilisieiten Partikel zu einei sepacaten koatinuler- 40 
lichen organischen Phase wahrend dei Destination zu vermeiden, ist es wesentlich, die Destillationstempeiatui unterhalb 
der Glasubeigangstempeiatur Tg zu halten. Die Glasubergangstemperatm: ist. ersarzwei^e audi iibei die Mindestfilmbil- 
deternpeiatur der Dispersion beschreibbar. Die Mindestfibnbildetemperatur kann eimittelt werden, indern die Dispersion 
mitteis einei Rakel auf eine Glasplatte aufgezogen und auf einem Gradientenofen ei waimt wird. Die Tempeiatur, bei der 
die pulverformige Schicht veifilmt :i wird als Mindestfilmbildetempeiatui bezeichnet 45 

ErfindungsgemaB ist es von Voiteil, wenn die Mindestfilmbildetempei atui mehr als 20°C, insbesondere mehi h als 30°C 
betiagt, 

ErfindungsgemaB ist es von Vorteil, wenn die zu entfernenden Losemittel bei einei Destillacionstemper atur unterhalb 
70°C, bevorzugt unteihalb 50°C und insbesondere unterhalb 40°C abdestilliert werden Gegebenenfalls wird der Desdi- 
iationsdiTick hiei bei so gewahlt, daB bei hohersiedenden Ldsemitteln diesei" Ifempeiatmbereich eingehalten wird 50 

Irn einfachsten Pall kann die azeotrope Destination dadurch bewerkstelligt wei den, daB man die Emulsion bei Raum- 
temperatur im offenen Gefaft wahrend mehrerer Tage riihit Im bevotzugten Fall wird die losenuttelhaltige Emulsion in 
einer Vakuumdestillation von den Losemittein befreit 

Die abgedunstele oder abdestillierte Menge an Wasser und Losemittein werden zur Vermeidung von hohen Viskosita- 
ten durch Wasser ersetzt Die Zugabe des Wasseis kann vorher, nachhei oder auch wahrend des Abdunstens oder der De- 55 
stillation durch portionsweise Zugabe eifolgen. 

Nach Veilust der Losemittel steigt die Glasubergangstemperatur Tg dei dispergieiten Teilchen an, und es bildet sich 
anstelle dei bisheiigen ic«ernittelhaligen Emulsion (flussig-in-flussig-Dispersion} eine fest- in-flussig-Dispersion, die er- 
findungsgemaBe Slurry aus 

Die erfindungsgemaBe Slurry weist vorteilhafterweise einen Festkorpergehalt von 10 bis 60Gew-%, insbesondere 60 
von 20 bis 50 Gew auf 

Zur Herstellung der eifindungsgemaBen Klailacke wild die erfindungsgemaBe Slurry auf das zu beschichtende Sub- 
strat appiiziert . Hieibei brauchen keine besonderen MaBnahmen ergriffen zu werden, sondern die Applikation kann nach 
den ublichen und bekannten Verfahien eifolgen, was ein weiterer besonderer Vorteii dei erfindungsgemaBen Sluiry ist. 

Nach ihrer Applikation trocknet die erfindungsgemaBe Slun y problemlos auf und zeigt bei dei \ferarbeitungsternpera- 65 
tur, in der Regei bei Raumtempetatur, kein Veifilmen D. h , die als NaBschicht applizierte erfindungsgentaBe Slurry luf- 
tet bei Raumtemperatui oder leicht erhohten Temperaturen untei Wasserabgabe ab, ohne daB die darin enthaltenen Par- 
tikel ihre ursprungliche feste Form ver andein Die pulverformige feste Film laBt das Restwasser leichtei Abdampfen als 
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ein veiflieGendei NaBfilm. Dadurch wild die Geiafar von im gehai teten Film eingeschlossenen Blasen von v&rdampf tern 
Wasser ("Kochern") verminderL Auflerdem ist die Neigung zum "mudcracking" ausgesprochen gering Uberraschend ist 
hier bei der Befund, daB die eitindungsgemaBen Slurries eine umso geringeie Neigung zu "mudcracking" haben, je hoher 
ihrePartikelgrofien sind. 

5 In dem nachfolgenden Einbrennscbritt wird die nun weitgehend wasserfreie Puiverschicht geschmolzen und zur Ver- 
netzung gebracht. In manchen Fallen kann es von Vorteil sein, den Vedaufsprozess und die Veinetzungsreaktion mit ei- 
nem zeitlichen Veisatz ablaufen zu lassen : indem ein Stufenbeizprogramm odereine sogenannte Aufheizrampe gefahren 
wird Die fur die voiliegenden Beispiele angemessene Vernetzungstempeiatur liegt zwischen 120 und 160°C. Die ent- 
sprechende Binbrennzeit liegt zwischen 20 und 60 Minuten 
io Der hierbei resuitierende Klailack weist heivorragende anwendungstechnische Eigenschaften auf. So haftet der erfm- 
dungsgemaBe Klailacke fest auf alien ublichen und bekannien Basislackschichten oder auf Substiaten wie Metall, CJlas, 
Holz odei Kunststoff Et ist von hohem Glanz, glatt, kiatzfest witterungsbestandig und frei von Storungen. AuBerdem 
kommt er aufgrund seines vorteilhaften Figenschaftsprofits aucb fur Anwendungen auBerhalb der Autornobill ackierung 
in Betracht, insbesondere fur die I ackierung von Mobeln und die industiielle I ackierung 

15 

Beispiele 
Herstellungsbeispiel 1 

20 Die Herstellung von Poly aery latharxen in Losung 

1 .1 Die Herstellung des Losungspolyacrylatharzes A 

1291,5 Teiie Methylisobutylketon (MLBK) und 43,0 Telle Mercaptoethanol wurden in einem ReaktionsgefaS vorge- 
25 legt und auf 100°C erwanriL Zu der Vorlage wurden bei 100°C binnen 5 h fiber zwei getrennte Zulaufbehalter der Initia- 
Lor, besiehend aus 143,5 Teilen TBPEH (LerL-Butylperetbylhexanoat) und 86,1 Teilen JvUBK, und die Monomeremiri- 
schung, bestchend aus 485,0 Tcilcn tcrt -Butylacrylat, 254,0 Tcilcn n-Butylmcthacrylat, 213,8 Tcilcn Cyclohexylmctha- 
erylat, 409,0 Teilen Hydroxipropylmethacry lat und 73 T 2 Teilen Acrylsaure, zudosiert AnschiieGend wurde auf 11 0°C er- 
warrnt, und im Vakuum wurden bei 500 mbar ein Teil der fluchtigen Komponenten der Reaktionsmischung wahrend 5 h 
30 abgezogen Danach lieB man auf 80°C erkalten und tr ug die Harzlosung aus. 
Die Harzlosung wies die folgenden Kennzahlen auf: 

Festkoiper: 70,2% (1 h bei 130°C) 

Viskositat; 25,5 dPas (Platte- Keg el- Viskosimeter, bei 23 n C; 70%ige Losung) 
35 S aurezahl: 43 ,4 rag KOH/g Festharz 

1 2 Die Herstellung des Lbsungspolyaciylathaizes B 

1076,7 Telle Methylisobutylketon (MTBK) und 35,9 Teile Mercaptoethanol wurden in einem ReaktionsgefaB vorge- 
40 legt und auf 100°C erwarmL Zu der Vorlage wurden bei 100°C binnen 5 h liber zwei getrennte Zulaufbehalter der Initia- 
tor, bestehend aus 119,6 Teilen TBPEH (tert -Butyiperethylhexanoat) und 71,8 Teilen MCBK, und die Monomerenmi- 
schung, bestehend aus 404,2 Teilen tert. -Butylacrylat, 211,7 Teilen n-Butylrnethacrylat, 239,2 Teilen Cyclohexylnietba- 
crylat und 340,9 Teilen Hyoroxipropylmetbacrylat zudosiert, AnschlieBend wurde auf U5°C erwarmt, und im Vakuum 
wurden bei 500 mbar ein Teil der fliichiigen Anieile wahrend 3 h abgezogen Danach lieB man auf 80°C erkalten und trug 
45 die Harzlosung aus. 

Die Harzlosung wies folgende Kennzahien auf: 

Festkoiper: 71,3% (1 h bei 130°C) 

Viskositat: 19,2 dPas (Platte-Kegel- Viskosimeter, bei 23 °C; 70%ige Losung) 
so Sauxezabl: 5 mg KOH/g Festharz 

Herstellungsbeispiel 2 
Die Herstellung eines blockierten Polyisocyanats als Veinetzer 

55 

837 ieile Isophorondiisocyanat wurden in einem geeigneten ReaktionsgefaB vorgelegt und mit 0,1 Teilen Dibutyl- 
zinndilaurat versetzL Sodann lieS man eine Losung aus 168 Teilen Trimetbylolpropan und 431 Teilen Methylethylketon 
langsam zulaufen. Durch die exotherme Reaktion stieg die Temperatur an Nachdem 80°C erreicht waren t wurde die 
Temperatur durch aufiei e Kuhlung konstant gehalten, und der Zulauf wurde gegebenenf alls leicht gedrosselt. Nach Ende 

60 des Zulaufs hielt man noch tut ca 1 Stunde auf dieser Temper aim, bis der Tsocyanatgehalt des Festkorpers 1 5,7% (bezo- 
gen auf NCO-Gruppen) erreicht hatte AnschlieBend wurde das Reaktionsgemisch auf 40°C gekiihlt, und es wurde eine 
Losung von 362 Teilen 3,5- Dimethy Ipyrazol in 155 Teilen Methylethylketon inneihalb 30 Minuten zugegeben Nachdem 
das Reaktionsgemisch sich durch die Exothermie auf 80°C eiwarmt hatte, hielt man die Temperatur fur 30 Minuten kon- 
stant, bis der NCOGehalt auf kleiner 0,1% abgesunken war, Sodann fiigte man 47 Teile n-Butanoi zu der Reaktionsmi- 

65 scbung htnz.u, hielt fur weitere 30 Minuten bei 80°C und ting sie nach kmzer Kuhlung aus 
Das Reaktionsprodukt wies einen Festgehalt von 69,3% (1 h bei 130°C) auf 
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Beispiele 1 und 2 

Die Herstellung der eifmdungsgemaften Pulverklatiack- Slurries 1 und 2 



Beispiel 1 5 

Die Herstellung der erfindungsgemafien Pulverklarlack-Sluny 1 auf der Basis des Losungspolyacrylatbaizes A gemaR 

dem Herstellungsbeispiei 1 1 

812,1 Feile der Acrylatharzlosung A gemafi dem Herstellungsbeispiel 1 , 1 und 492,5 Teile der Vernetzerlosung gemaU 10 
Herstellungsbeispiel 2 wurden be! Raumtemperatur in einem offenen RuhrgefaB 15 min lang unter Riihren vermischt 
Man fugle sodann 16,2 Teile Cyagard 1164 (TJV-Absorber der Firma Cytec), 9.6 Teile Tinuvin fliissig 123 (sterisch ge- 
hindert.es Amin "HATS" der Firma Ciba Geigy), 15,2 Teile N,N-Di methyl ethanolamin und 7,0 Teile "Dibutylzinndilaurat 
(DBTL) binzu unditihrt fiir weiteie 2 h bei Raumtemperatui; Sodann verdtimite man dieMischung mit 561,3 Teiien voll- 
entsalztem Wasser in kleinen Portionen Nach einer Zwisehenpause von 15 min, wurden weiteie 676,0 Teile VE-Wasser 15 
zugegeben . Es biklete sich eine niedtigviskose wassiige Emulsion mit einem theoretischen Festkorpergehalt von 37%, 
die bei Raurntemperatur fur weiteie 48 Stunden geiiilirt wurde Die abgedunstete Fiussigkeitsmenge wurde durch Zug- 
abe von VE-Wasser bis zum ui-spriinglichen FiilLstand erganzt Man erhielt eine pulverformige Klarlacksuspension 
(Slurry) mit folgenden Kennzahlen: 

20 

Festkorper (2 h 80°C): 35,6% 
MEQ-Saure; 0,52 meq/g Festkorper 
MEQ-B ase: 0,22 meq/g Festkorper 
Losemittelgehalt: < 0,05% (gascixromatographiscb) 

PattikelgroBe: 6 urn (D 50; I aserbeugungsmessgerat der F irma Malvern) 25 

In 1000 Tcilc dicscrPulvciklarlack-Slurry wurden zui Einstcllung der gcwiinschton Struktuiviskositat8,7 Teile Aciy- 
solRM 8 (nichtionischer Assoziativ-Verdickei der Firma Rohm & Haas) und 6,0 Teile Viskalex HV 30 (anionischer Ver- 
dicker auf Polyacrylatharzbasis der Firma Allied Colloids) eingeiuhrt Die resultierende erfindungsgemafte Pulverkiar- 
lack- Slurry 1 zeigte das nachfolgende Viskositatsprofil: 30 

1405 mPas bei einer Scheirate von 110 s~ L 
791 mPas bei einer Scherrate von 100 s" 1 
308 mPas bei einex Scherrate von 1000 s" L 



Die erfindungsgemaSe Pulverklarlack-Sluny 1 batte eine Mindestulmbildetempei atui von 35°C Nach 4-wochiger La- 
gerung bei Raurntemperatur zeigte sich ein geringei^ nm locker abgesetztet Bodensatz, dei mit einem einfachen labor- 
riihrer inneihalb 5 min wieder sehr hornogen aufgeiiihrt werden konnte 

Beispiel 2 40 

Die Heistellung der erfindungsgemafien Pulveiklarlack-S lurry 2 auf der Basis der Losungspolyaciylatharze A undB ge- 

maB dem Herstellungsbeispiel 1 2 

33 1 ,0 Teile des Acrylatharzes A gemafi Herstellungsbeispiel 1 1, 774,5 leile des Acrylatharzes B gemaft Herstellungs- 45 
beispiel 1 2 und 715,8 Teile dei Vernetzeilosung gemaB Herstellungsbeispiel 2 wur den wie in Beispiel 1 beschiieben mit- 
einander veimischt Dann fiigte man 4,8 Teile Cyagard 1146, 7,6 Teile Tinuvin 123, 10,0 Teile N,N-Dimethylethanoia- 
min und 5,5 Teile DBTL zu Nach 2 Stunden Riihren gab man 723,0 Teile VE-Wasser in kleinen Portionen zu und ver- 
diinnte die resultierende Mischung 15 min spater mit weiteren 910,0 Ibilen VE-Wasser. Die so erhaltetie Pulverklarlack- 
dispersion wurde in eineh Reaktor uberfiihit, und das L^semittel wurde als Azeotrop mit dem mit tibergehenden Wasser 50 
unter Vakuum bei 25 bis 35°C entfernt, wobei die Destillatmenge im Veilaufe dei Destination durch 2000 Teile VE-Was- 
sei in kleinen Portionen fiber einen Vakuumtropftiichtei mit Dreiwegehahn ersetzt wurde. Man setzte die Destination so 
lange fort, bis kein ResUosemittel mehr feststeilbai' war: Die so er haltene Puiveiklarlack-Sluiry wies die folgenden Kenn- 
zahlen auf: 

55 

Festkorper (2 h 80°C): 44,3% 
MEQ-Saure: 0,19 meq/g Festkorper' 
MEQ-Base: 0,10 meq/g Festkoiper 
Losemittelgehalt: < 0,05% (gaschromatographisch) 

PartikelgroSe: 7 jim (D 50; T aseibeugungsmessgerat der' Firma Malvern) 60 

In 1000 Teile dieser Pulverklarlack-Sluny wurden zui Einstellung der gewunschten Stnik£uiviskositat7,8 Teile Acty- 
sol RM 8 und 4,7 Teile Viskalex HV 30 eingeriihrt. Die eifindungsgemafie Puiverklailack-Sluny 2 zeigte das nachfol- 
gende Viskositatsprofil: 

5243 mPas bei einer Scherrate von 10 s -1 
569 mPas bei einer Scherrate von 1000 s" 1 
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. Die Mindestfilmbildetemperatur lag bei 43°C Die eifindungsgemaJ3e Pulverkiar lack -Slurry 2 war nach 3-wochiger 
Lagerung bei Raumtemperatur dickfiiissig und zeigt keinen Bcdensatz Nach Ruhren mit einem einfachen Laboiruhrer 
stellte sich inneihalb 2 min wieder der dunnfliissiger Zustand ein, in dem die eifindungsgemaBe Pulverklarlack- Slurry 2 
appliziert wurde 

5 

Beispiele 3 und 4 

Die Verwendung der eifindungsgemaBen Pulveridadack-Sluiries 1 (Beispiel 3) und 2 (Beispiel 4) zur Herstellung von 

Klarlacken 

10 

Zur Applikation der erfindurigsgemaBen Pulverklarlack-S lurries 1 und 2 wurde ein sogenannter integrierter Aufbau 
vorbereifcet, der naehfolgend fur den Metallicfarbton "Meteorgrau 11 beschrieben wird: 

Auf mit handetsiiblichern Elektrotauchlack kathodisch beschichfeten Stahltafetn wurde mir ei net Been erpt stole zunachst 

eine Funktionsscbicht (Eeopiime® Meteorgrau; BASF Coatings AG) appliziert Nach 5-niinutigem Abluften bei Raum- 
15 temperatur wurde auf diese Schicht in gieicher Weise ein meteorgrauer Wassermetaliic-Basislack (Ecostar® Meteorgrau; 

BASF Coatings AG) appliziert und anschlieBend fur 5 min bei 80 C C yoigetrocknet 

Nach Abkuhien der Tafeln wurden in gieicher Weise die errindungsgemaBen Pulveiklaiiack-Sluriies 1 (Beispiel 3) 

und 2 (Beispiel 4) appliziert Hiernach liefi man die Tafeln zunachst 5 min abluften und anschlieBend 15 min lang bei 

40°C vortrocknen Dann wurden sie fur 30 min bei 145°C eingebrannt 
20 Es resuitierte bei Beispie! 3 eine WassermeialHc-GesamtlacHerung in dem Farbton "Meteorgrau" Die applizierten 

NaBschichten waren so gewahit, daB nach dem Einbrennen die Trockenschichtdicken fur die Funktionsschicht und den 

Wasseimetallic-Basislack jeweils bei 15 uinlagen Dei eifinduDgsgemaBe Klarlack 1 batte eine Schichtdicke von 40 bis 

45 ]im 

Die in gieicher Weise hergestellte zwedte Tafel mit der erfindungsgemaBen Putverklarlack-Slur ry 2 (Beispiel 4) wies 
25 fur die Funktionsschicht und den Wasseimetallic-Basislack wiederum eine Schichtdicke von jeweils 15 Jim auf Der er- 
imdungsgeniaBe Klarlack 2 hau.e eine Schichtdicke von 44 bis 48 pin 

Bcidc erfindungsgcmaBcn Lackicrungcn scigtcn cin horvoriagcndcs Ausschcn und cine none Bcstandigkcit im Che- 
mikalientest Bei den applizieiXen Klailackschichtdicken sind keine Storungen in Form von Kochem und Mudciacking 
erkennbai 

30 Die nachfolgenden I'abelle gtbt einen Uberblick iibei die durchgefulnten Ifests und die hierbei erhaitenen Ergebnisse 
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Tabelle 



Die anwendungsiechmschen Eigenschaften der erfindungsgeinafien KLarlacke 1 (Beispiel 3) und 2 (Beispiel 4) 



Eigenschaften 


Beispiele 3 


Beispiel 4 


5 


Klarlack-Schichtdicke 


40 - 45 jam 


44-48 Jim 




Glanz bei 20° #) 


77 


77 


10 


riaze 




84 




Aussehen 


brilliant 


glanzend 


15 


Verlauf 


sehr gut 


gut 




Kocher 


keine 


keine 




Mudciacking 


kein 


kein 


20 


Ch emikalienb estand igkeit 






25 


Schwefelsaure 1%-ig 


56 


46 


Pankreatin 


54 


>58 


30 


Baumhaiz 


44 


41 


Wasser 


54 


49 





35 

MeJBgerat, Herstelfer Fa Byk; 

Messung mittels Gradientenofen, Herstellei Fa. Byk Der Zahlenwert dbt die un- 

40 

tere Temperate an, ab der auf der Lackierung aufgetragene Tropfen der entspre- 
chenden Substartz sichbare Spuren hintetlassen; 

45 

Patentanspruche 

1 Stiukturviskose, von organiscben Losemitteln und extemen Emulgatoren freie Pulverklailack-Sluiiy, enthalteud 
feste spharische Paitikel einer rnktlereo TeilchengroBe von 0,8 bis 20 urn und einei maximalen TeilchengroBe von 
30 um, wobei die Pulverkiarlack-Sluny cinen Gehalt an lonen bildenden Gnippen von 0,05 bis 1 meq/g, einen Ge- 50 
halt an Neutr aiisationsmitteln von 0,05 bis 1 meq/g undeine Viskositat von (i) 50 bis 1000 mPas bei einer Scherrate 
von 1000 (ii) 150 bis &000 mPas bei einer Schenate von 10 s~ l und (iii) 180 bts 12 000 mPas bei einer Scben ate 
von 1 s" 1 aufweist. 

2, Die Pulverklailack-Sluny nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daJ3 sie einen Festkorpergehalt von 10 bis 
60 Gew-%, insbesondere 20 bis 50 Gew hat 55 
3 DiePutverklarlack-Sluny nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeicnnet, daB die mittlere leilchengr66e der 
festen sphaiischen Paitikel bei 3 bis 15 um liegt. 

4. Die Pulverklarlack-Sluiry nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, da6 hierin ionische "Ver- 
dicker und nichtionische Assoziativ-Verdicker enthalten sind 

5 Die Put verklarlack- Slurry nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die festen sphari- 60 
schen Paitikel Poiyole als Bindemittel und blockierte Polyisocyanate und/oder riis(alkoxicarbonylamino)tfiazine 
als Vemetzer enthalten. 

6. Die Pulverklarlack-Slurry nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dai3 sie Polyacrylate ais Bindemittel und 
blockierte Polyisocyanate als Vernetzer eathalt , 

7. Die PulverkLarlack-Sluiry nach einem der Anspiiiche 1 bis 6 dadurch gekennzeichnet, dafi sie sine Mindestfilro- 65 
bildetempexatur von mehr als 20°C, insbesondere mehr als 30°C, aufweist, 

8 Veifahren zur Herstellung einer strukturviskosen von oiganischen Losemitteln und extemen Emulgatoren freien 
Puiverklarlack-Sluny durch 

9 
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1) Emulgieren einei organischen Losung, enthaltend Bindemittel und Vemetzei, wodurch eine Emulsion voni 
Typ Ol-in-Wassei resultiert 

2) Entferrien des organischen LrOsemitiels oder der organischen Losemiltei and 

3) teilweisen oder volligen Ersatz des entiemien Losernktelvoiurnens durch Wasser, wodur ch eine Pulver klar r - 
5 lack-Sluny mil festen spharischen Partikeln resultiert, 

dadurch gekennzeichnet... daB der Pulverklarlack-Stutry 

4) noch inindestens ein ionischei, insbesondere anionischer, Verdicker und rriindestens ein nicht ionischer As- 
soziativ-Verdicker zugesetzt wtrd. 

9 Das Vertahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dati man bierbei mit Wasser mischbare organiscbe L5- 
io semittel verwendet 

10 Das Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet. da!3 man die organischen Ldsernitteln bei 
Pemperaturen entfernt, welche unterhalb der Glastemperatur Tg der Bindemittel liegt 

1 1 Das Verfahren nach einem der Ansprtiche 8 his 10, dadurch gekennzeicl-mei., da8 die festeti spharischen Partikel 
eine mittlere TeilchengroBe von 0,8 bis 20 urn und insbesondere 3 bis 1 5 p sowie eine maximale Teilchengrofie 

15 von 30 pm aufweisen 

12. Das Verfahren nach einem dei Anspiiiche 8 bis 11. dadurch gekennzeichnet, daB die Pulverklarlack-S lurry ei- 
nen Gehalt an lonen bildenden Gruppen von 0,05 bis 1, vorzugsweise 0,05 bis 0,5 und insbesondere 0,05 bis 
0,3 nieq/g, einen Gehalt an Neu.liah^ationsmitteln von Q,05 bis 1,0, vorzugsweise 05 bis 0 ? 5 und insbesondere. 0,05 
bis 0,3 meq/g und eine Viskositat. von (i) 50 bis 1000 mPas bei einer Schenate von 1000 s" 1 , (ii) 150 bis 8000 mPas 

2D bei einer Scheriate von 10 s" 1 und (iii) 180 bis 12.000 mPas bei einer Scherrate von I s 1 aufweist 

13 Verwendung dei Pulverklariack - Slurry gemaS einem der Anspriiche 1 bis 7 oder dei gemal3 einem der Anspiti - 
che 8 bis 12 hergestellten Pulverklatlack-Sluny Sir die Hersteilung von Klailacken fiir die Automobilerst- und die 
Automobilreparatur tackier ung und die industrielle lackierung 

14 Klarlack, hergesteilt aus der PuLverklarlack-Sluiry gemaB einem der Anspiiiche 1 bis 7 oder der gernaB einem 
25 der Anspiiiche 8. bis 12 hergestellten Pulvertdai lack-Slurry 

15. Fonnteile, insbesondere aus Metall, Glas, Hok und/oder KunsLslofl, welche mil einem Klarlack geinaft An- 
spruch 14 bcschichtct sind 



30 



35 



40 



45 



50 



60 
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